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of gas blower tubes 

(40) which are lowered into the sample containers. A 
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Priifungsantrag gem. 5 44 PatG ist gestellt 

@ Verfahren und Vorrichtung zum Eindampfen von Proben 

(§) Bei einem Verfahren zum Eindampfen von Proben in 
ProbengefaBen durch Zufuhr von Warme wird ein Gasstrom 
kontinuieriich auf die Probe in dem ProbegefaB aufgeblasen. 
Die Temperatur der Probe wird Jaufend ermittelt und die 
Warmezufuhr zu der Probe wird derart eingestelht, daS die 
Probentemperatur standig in einem vorgegebenen Bereich 
verbleibt. Eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens 
umfaSt einen metallischen Heizblock (12) mit Bohrungen (14, 
16) zur Aufnahme von Probengefa&en, eine Gasblaseinrich- 
tung (30, 40) mit einer Anzahl von jeweits in eines der 
ProbengefaSe absenkbaren Blasrohrchen (40) sowie einen 
den Probengefa&en zugeordneten Temperatursensor, der 
mit der Temperatursteuerung des Heizb locks (12) verbunden 
ist und die Heizblocktemperatur derart steuert, daS die 
Probentemperatur standig in einem vorgegebenen Bereich 
verbleibt. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betriff t ein Verfahren zum Eindampfen 
v n Proben in ProbengefaBen durch Zufuhr v n War- 
rae, sowie eine Vorrichtung zur Durchfuhrung dieses 
Verfahrens. 

In Laboratorien gehOrt das Eindampfen von flussigen 
Proben zu den verbreiteten Probenvorbereitungsme- 
thoden. Da es sich bei den ProbengefaBen zumeist urn 
Reagenzglaser oder ahnlich enge GefaBe handelt, kann 
die beim Eindampfen entstehende Gasphase nur lang- 
sam abziehen. Das Eindampfen von Probenmaterial, ins- 
besondere von wasser- und saurehaltigen Proben, mit 
Hilfe nonmaler Konvektion ist daher zeitraubend. Im 
Hinblick auf eine Temperatursteigerung muB darauf ge- 
achtet werden, daB die Temperatur entsprechend der 
FlQchtigkeit des Probenmaterials eingestellt werden 
mufl. Gegebenenfalls sind Sieden und SiedeverzQge zu 
vermeiden, und das Eindampfen des Probenmaterials 
mufl so schonend erfolgen, daB die zu bestimmenden 
Stoffe nicht verlorengehea Im allgemeinen ist es jedoch 
wunschenswert, das Probenmaterial so schnell wie mdg- 
lich einzudampfen und zu analysieren. Das gilt vor allem 
bei der Spurenanalytik von z. B. Abwasserproben und 
Gewasserproben, die bei Betriebsstdrungen oder Unfal- 
len mCglichst schnell analysiert werden mussen. Auch 
im normalen Alltagsbetrieb ist eine Verkurzung der 
Verdampfungszeit selbstverstandlich wunschenswert, 
da sie eine Erhdhung des Probendurchsatzes und damit 
eine bessere Nutzung der zumeist aufwendigen Labor- 
einrichtung ermdglicht 

Zur Beschleunigung des Eindampfens ist es daher be- 
kannt, in der Umgebung der Proben in geeigneter Wei- 
se eine Luft- oder Gasbewegung hervorzurufen, die den 
Abtransport der beim Eindampfen frei werdenden Gas- 
phase steigert Der Erfolg dieser MaBnahme ist jedoch 
verhaltnismaBig gering, da es durch die zunehmende 
Verdampfung und die dadurch gebundene Verdamp- 
fungswarme zu einem Temperaturabfall in der Probe 
kommt Bei leicht fluchtigen Losungsmitteln kann es 
sogar zum Vereisen der ProbengefaBe mit Hilfe der 
Luftfeuchtigkeit kommen. Dieser Temperaturabfall 
wird zwar durch Warmezufuhr wieder ausgeglichen, je- 
doch geschieht dies verhaltnismaBig langsam, da die fib- 
licherweise in Laboratorien verwendeten Heizgerate, 
etwa temperaturgesteuerte Metallblocke mit Bohrun- 
gen zur Aufnahme der ProbengefaBe, im wesentlichen 
auf die gewtinschte Verdampfungstemperatur einge- 
stellt sind, bei der ein Sieden des Probenmaterials und 
damit verbunden Siedeverzuge verhindert werden kdn- 
nen. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Ver- 
fahren und eine Vorrichtung zu schaffen die es gestat- 
ten, die Eindampfzeit erheblich zu verkUrzen. 

Diese Aufgabe wird bei einem Verfahren der gat- 
tungsgemaBen Art dadurch gelost, daB ein Gasstrom 
kontinuierlich auf die Oberfiache des Probenmaterials 
aufgeblasen wird, daB die Temperatur der Probe lau- 
fend ermittelt wird und daB die Warmezufuhr zu der 
Probe derart geregelt wird, daB die Temperatur des 
Probenmaterials standig in einem vorgegebenen Be- 
reich verbleibt 

Die laufende Oberwachung der Temperatur im Pro- 
benmaterial bietet die Moglichkeit, die Temperatur der 
Heizeinrichtung und damit die Warmezufuhr so zu steu- 
ern, daB die vorgegebene Temperatur im Probenmateri- 
al trotz laufender Abkuhlung stets konstant bleibt und 
ein Gleichgewicht zwischen laufender Abkuhlung und 
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Warmezufuhr hergestellt werden kann. 

Erne erfindungsgemafie Vorrichtung zur Durchfuh- 
rung des Verfahrens umfaflt einen Heizblock mit Boh- 
rungen zur Aufnahme von ProbengefaBen und ist ge- 
5 kennzeichnet durch eine Gasblaseinrichtung mit einer 
Anzahl von jeweils In eines der ProbengefaBe absenk- 
baren Blasrdhrchen sowie einen den ProbegefaBen zu- 
geordneten Temperatursensor, der mit der Temperatur- 
steuereinrichtung des Heizblocks verbunden ist und die 
io Heizblocktemperatur derart steuert, daB die Proben- 
temperatur standig im vorgegebenen Bereich verbleibt 
Vorzugsweise sind Sensoren zur Abtastung des Pro- 
benspiegels in den ProbengefaBen vorgesehen, und die 
Blasrdhrchen sind selbsttatig anhebbar und absenkbar, 
15 so daB sie nachgefuhrt und in vorgegebenem Abstand 
zum Probenspiegel gehalten werden kdnnen. 

Da die Temperatur der Proben stets selbsttatig nach- 
geregelt wird, kann sich das ausgeblasene Gas bei 
Raumtemperatur oder auch bei einer erhohten Tempe- 
20 ratur befinderL AnsteUe von Luft kann auch Stickstoff 
oder ein anderes Gas verwendet werden, wenn dies im 
Hinblick auf die jeweilige Analytik wunschenswert ist 
Die Gasmenge pro Zeiteinheit kann hoch angesetzt 
werden, ohne daB die Gefahr einer ubermaBigen Ab- 
25 kuhlung der Probe besteht 

Durch die Erwarmung des Luft- oder Gasstromes 
kann eine Ruckkondensation an den Innenwandungen 
des ProbengefaBes oberhalb des Probenspiegels oder 
auch an dem Blasrdhrchen und damit die Gefahr einer 
30 Kontamination vermieden werden. 

Vorzugsweise werden die Probentemperatur und die 
Hone des Probenspiegels mit Hilfe nur einer als repra- 
sentativ anzusehenden Probe ermittelt 
Wenn auch die Steuerung der Heizblocktemperatur 
35 in Abhangigkeit von der Probentemperatur alle wesent- 
lichen Parameter, wie etwa der Durchsatz und die Tem- 
peratur des aufgeblasenen Gases, die GroBe der Probe, 
der Abstand des Blasrohrs zur Probenoberflache, der 
Fullungsgrad des ProbengefaBes eta automatisch erfaBt 
40 werden, kann die Temperatursteuerung des Heizblocks 
weitere Einstellmoglichkeiten bieten, etwa eine Umstel- 
lung zwischen einer moglichst raschen Verdampfung 
einerseits oder einer besonders schonenden Verdamp- 
fung auf der anderen Seite. 
45 Im folgenden wird ein bevorzugtes Ausfuhrungsbei- 
spiel der Erfindung anhand der betgefugten Zeichnun- 
gen naher erlautert 

Fig. 1 zeigt in schematisierter Form eine erfindungs- 
gemaBe Vorrichtung, 
50 Eine erfindungsgemafie Vorrichtung umfaBt ein ka- 
stenformiges Gehause 10, in das ein quaderformiger 
Heizblock 12, insbesondere aus Metall, eingelassen ist 
Die obere Oberfiache des Heizblocks 12 liegt frei, und in 
den Heizblock treten von oben senkrechte Bohrungen 
55 14, 16 ein, in die ProbengefaBe, etwa in Form von Rea- 
genzglasern eingesetzt werden kdnnen. Durch die hohe 
Warmeleitfahigkeit des Blockmaterials und deren hohe 
Warmekapazitat wird erreicht, daB ein Heizblock dieser 
Art sehr gleichmaBig durchwarmt wird und hohe War- 
go memengen an die in den Bohrungen 14, 16 stehenden 
ProbegefaBe abgeben kann, diese also relativ rasch und 
gleichmaBig erwarmen kann. Heizblocke dieser Art sind 
bekannt und erfordern daher keine naheren Eriauterun- 
gea 

65 An der Frontseite des Gehauses 10 befindet sich eine 
Schalttafel 18 fur die notwendigen Einsteilungen. Heiz- 
bldcke der gezeigten Art werden ublicherweise mit Hil- 
fe von elektrischen Heizdrahten auf die gewiinschte 
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Temperaturgebracht 

Von der Oberseite des Gehauses 10 gehen auf beiden 
Seiten jeweils zwei senkrechte StQtzen 20, 22, 24, 26 aus, 
die an ihren oberen Enden durch ein quaderfdrmiges 
Kopfstack 28 zusammengefaBt sind An den Stutzen 20, 5 
22, 24, 26 ist ein kastenformiges Geblasegehause 30 auf- 
warts und abwarts verschiebbar geffihrt In diesem Zu- 
sammenhang befinden sich an den rechts und links in 
Fig. 1 liegenden Stirnseiten des Geblasegehauses An- 
triebs- und Ffihrungskasten, die in senkrechter Richtung 10 
auf den Stutzen 20, 22 einerseits und 24, 26 andererseits 
verschiebbar sind. Zwischen jeweils einem StOtzenpaar 
20, 22 bzw. 24, 26 verlauft zwischen und parallel zu 
diesen jeweils eine Spindelstange 36, 3a Die Spindelst- 
angen 36, 38 verbinden ebenfalls die Oberseite des Ge- 15 
hauses 10 mit dem Kopfstuck 28. 

Die Spindelstangen konnen mit Hilfe eines nicht ge- 
zeigten Antriebsmotors drehbar sein, der in dem Ge- 
hause 10 oder dem Kopfstfick 28 angeordnet sein kann, 
und sie kdnnen beim Durchgang durch die Antriebs- 20 
und FOhrungskasten 32, 34 eine fest eingebaute Spindel- 
mutter durchlaufen. Alternativ konnen die Spindelstan- 
gen 36, 38 feststehend montiert sein, und in den An- 
triebs- und FOhrungskasten 32, 34 kann sich eine dreh- 
bare Spindelmutter befinden Die geschilderte Anord- 25 
nung ermoglicht es, das Geblasegehause -30 selbsttatig 
aufwarts und abwarts zu verfahren. 

Im Inneren des Geblasegehauses 30 befinden sich in 
nicht gezeigter Weise eine Geblaseeinrichtung und eine 
Temperiereinrichtung, insbesondere Heizeinrichtung, 30 
durch die ein temperiertes Gas, etwa Luft oder Stick- 
stoff, abgegeben wird Zu diesem Zweck sind an der 
Unterseite des Geblasegehauses 30 senkrecht nach un- 
ten gerichtete Blasrohrchen 40 angeordnet Diese sind 
in einem Raster angeordnet, das demjenigen der Boh- 35 
rungen 14, 16 und damit der nicht gezeigten, in den 
Bohrungen stehenden ProbengefaBen entspricht 

Nach dem Einsetzen der ProbengefaBe in die Bohrun- 
gen 14, 16 werden die BlasrShrchen 40 in die Probenge- 
faBe bis zu einer vorgegebenen Hdhe in bezug auf den 40 
Probenspiegel abgesenkt und anschlieBend selbsttatig 
in ihrer Hdhe gesteuert. 

Einem der in Fig- 1 gezeigten Blasrohrchen 40 ist eine 
Sonde 42 zugeordnet, die die Hohe des jeweiligen Pro- 
benspiegels ermittelt und fiber eine nicht gezeigte 45 
Steuerung ein Signal zur Einstellung der Position des 
Geblasegehauses 30 und der Blasrdhrchen liefert Im 
allgemeinen reicht es aus, die Hohe des 'Probenspiegels 
und auch die Probentemperatur nur bei einem Proben- 
gefaB reprasentativ zu erfassen. Die Sonde 42 ermittelt 50 
im ubrigen auch den unteren Endspiegel, bei dem das 
Eindampfen eingestellt wird Die ermittelten Tempera- 
turdaten werden einer innerhalb des Gehauses 10 vor- 
gesehenen Temperatursteuerung des Heizblocks zuge- 
ffihrt und von dieser derart verarbeitet, daB die Heiz- 55 
blocktemperatur stets auf einem Wert gehalten wird, 
bei dem die Probentemperatur den vorgegebenen Tem- 
peraturwert annimmt Fig. 1 zeigt im Obrigen eine zu- 
satzliche externe Steuereinheit 44, die beispielsweise 
zur Hdheneinstellung des Geblasegehauses 30 und zur eo 
Steuerung des Durchsatzes und der Temperatur des 
Gasstromes verwendet werden kann. Diese Steuerein- 
heit 44 kann im ubrigen auch in das Gehause 10 inte- 
griert sein. 

Fig. 2 ist eine Teilschnittdarstellung des Heizblocks 65 
12 mit einer Bohrung 14 und einem in die Bohrung 
eingesetzten ProbengefaB 46. Gezeigt ist im ubrigen ein 
Blasrdhrchen 40 sowie die bereits erwahnte Sonde 42 
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zur Messung des Probenspiegels. Weiterhin ist in die 
Probe ein Temperatursensor 48 eingesetzt, der fiber ei- 
ne Leitung 50 in nicht gezeigter Weise mit den Steuer- 
einrichtungen der Vorrichtung verbunden ist, wie oben 
bereits erlautert wurde. 

Fig. 2 zeigt im ubrigen eine Greifeinrichtung 52, die 
es ermdglicht, ein ProbengefaB 46 zu erfassen und mit 
dem Geblasegehause 30 zusammen anzuheben und ab- 
zusenken, Dadurch besteht die Moglichkeit, die Proben 
nach dem Beenden des Eindampfvorganges aus den 
Bohrungen 14, 16 des Heizblocks 12 herauszunehmen 
und zur Unterbrechung des Eindampf ens zu kfihlen. An- 
derenfalls k6nnte es wegen der groBen Warmetragheit 
des Heizblocks auch nach dem Abschalten der Heizung 
des Heizblocks noch zu einer Oberhitzung und Bescha- 
digung der in dem Heizblock verbliebenen eingedampf- 
ten Proben kommen. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zum Eindampfen von Proben in Pro- 
bengefaBen durch Zufuhr von Warme, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB ein Gasstrom kontinuierlich auf 
die Probe in dem ProbegefaB aufgeblasen wird, daB 
die Temperatur der Probe Iaufend ermittelt wird 
und daB die Warmezufuhr zu der Probe derart ein- 
gestellt wird, daB die Temperatur des Probenmate- 
rials standig in einem vorgegebenen Bereich ver- 
bleibt 

Z Vorrichtung zur Durchffihrung des Verfahrens 
nach Anspruch 1 mit einem Heizblock (12) mit Boh- 
rungen (14, 16) zur Aufnahme von ProbengefaBen, 
gekennzeichnet durch eine Gasblaseinrichtung (30, 
40) mit einer Anzahl von jeweils in eines der Pro- 
bengefaBe (46) absenkbaren Blasrohrchen (40) so- 
wie einen den ProbengefaBen zugeordneten Tem- 
peratursensor (48, 50), der mit der Temperatur- 
steuerung des Heizblocks (12) verbunden ist und 
die Heizblocktemperatur derart steuert, daB die 
Probentemperatur standig in einem vorgegebenen 
Bereich verbleibt 

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, gekennzeichnet 
durch einen Sensor (42) zur Ermittlung des jeweili- 
gen Probenspiegels sowie eine selbsttatige An- 
triebseinrichtung (32, 34, 38), die die Hdhe des Aus- 
trittsendes der Blasrohrchen (40) stets in kons tan- 
tern Abstand zu der Hohe des Probenspiegels halt 

4. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
gekennzeichnet durch eine anhebbare und absenk- 
bare Greifeinrichtung (52) zum Anheben und Ab- 
senken der ProbengefaBe (46) in bezug auf den 
Heizblock (12). 
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